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L'invenrion conccrne des compositions durcis- 
sables charges a base de polyethylene, et elle a plus 
particulierement pour objet de telles compositions 
utiHsables pour risolement, et des cables et fils elee- 
trlques revetus d'un eel lsolant. 

Des compositions a base de polyethylene temo- 
durcissables ou transversalement reticule^s sont bien 
connues et ont €t£ utilisees sur une vaste dcbelle, 
plus spec i a l em e nt pour consumer des materiaux iso- 
lants pour fils et cables conducteurs. Dans la fabri- 
cation classique de fils et cables utilisant de tels 
materiaux isolants, une charge et d'autres agents 
d'addition sont incorpores au polyethylene, le 
melange etant ensuite appliqud sur un conducteur 
m6tallique comme revetement isolant, puis durci 
pour former un revetement thermodurcissable trans- 
versalement reticule. Les propri6tes physiques et 
les caracteristiques de comportement de 1'isolement 
dependent principalement de rapplication envi- 
sagee, et Ton fait varier les modes operatoires de 
preparation du melange selon les propriStes exigees. 

Dans des applications relatives k des cables de 
transport de force sous des tensions relativement 
elevees, on exige une haute stability electrique a 
l'etat hunride ou mouill6 que Ton mesure confor- 
mement k une m^thode d'essai specifiee par les 
Underwriter's Laboratories dans leurs Standards 
for Safety, Rubier Insulated Wires and Cables 
(Normes pour fils et cables de security isoles au 
caoutchouc), UX. 44. 6° edition. Dans cet essai, 
on coupe un echantfllon de cable de 15,55 m de 
longueur que Fan denude sur une longueur de 
25,4 mm a chaque extrenute. On irnrnerge 15,24 m 
de ce cable dans de l'eau a 75 °C, avec des conduc- 
teurs de 152 mm s'dtendant au-dessus de la surface 
de l'eau. On applique une tension en courant alter- 
natlf de 600 volts, et fan mesure la resistance elec- 
trique de l'isolement a la fin d'une periode de 
vingt-quatre hemes, apres sept jours, et ensuite tous 
les sept jours. Dans ces conditions, avec des cables 
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de transport de force destines a supporter des 
charges d*au moins 600 volts, il convient que riso- 
lement presente une haute resistance electrique 
pendant la periode d'essai qui pent se prolonger 
pendant plusieurs sernaines. En outre, il convient 
que risolement presente une capacitance inductive 
speafique relativement constante et un facteur de 
puissance relativement constant, ces caracteristiques 
ecant mesurees conformement aux prescriptions de 
rinsulated Power Cable Engineers Association 
(I.P.C.E A), Essais EM 60 et EM 1 000. 

Une composition isolante k base de polyethylene 
transversalement r^ticulee qui contient une charge 
n'ayant pas recu de traitement special roanifeste 
une rapide degradation en ce qui concerne la 
resistance electrique d'isolement Cette degradation 
enrralne a son tour une augmentation indesirable de 
la capacitance inductive speafique et du facteur de 
puissance, avec pour resultat de plus fortes pertes 
electriques et un chauffage et une ddfaillance loca- 
lises du dlelectrique. 

Un polyethylene qui est transversalement reticule' 
possede un certain niveau de tolerance a regard 
d une substance de charge, et un pouvoir de retar- 
der la fl ar n rn e relativement faible. En outre, un 
polyethylene transversalement reticule" ne peut erre 
traite qu'a des vitesses moderees qui peuvent neces- 
siter retablissement de parois isolantes relativement 
epaisses ou peuvent entrainer un gaspiHage. En 
consequence, des produits perfectionnes remediant 
lusqtfa un certain point a divers inconvenients ont 
eni mis au point en uulisant un melange k base de 
copolymere et/ou en utilisant des charges speciales 
ou traitees. Toutefois, les exigences de la technique 
demandant des proprieties electriques encore sup6- 
rieures n'ont jusqu'a present pas et£ satisfaites. 

De plus, des fils conducteurs destines au trans- 
port de^ courants sous des tensions relativement 
basses, e'est-k-dire inferieures k 300 volts, posent des 
problemes additionnels en raison de la dimension 
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relativement petite des fils, ct plus cpfeialement en 
xaison de la necessite d'utiliser une paroi isolante 
aussi mince que possible. Par exemple, il n'a, jus- 
qu'a present, pas ete possible de fabriquer un iso- 
lement con tenant unc forte proportion de polyethy- 
lene chiiniquement transversalement reticule pour 
un £1 conducteur avec une epaisseur de paroi inie- 
rieure a 0,8 mm sans utUiser une tresse ou une 
gaine. Si Ton omet une tresse ou tine gaine. lors 
de la construction du fil, son isolement ne presente 
pas des caracteristiques suffisantes de resistance phy- 
sique et de retard de transmission d'une flamme 
pour sn ri s f o ir e aux exigences tres s£veres etahlies 
par les Underwriter's Laboratories. D*autre part, la 
fabrication de tels produits en fils a mince paroi 
isolante avec une tresse ou une gaine exige Beau- 
coup de temps et est done plus coftteiise. 

La presente invention a pour but de realiser une 
composition de matiere specialement interessante 
pour constituer des compositions isolantes pour fils 
et c&bles presentant des caracteristiques de fnnction- 
nement et des proprietes physiques et electriques 
ameliorees, specialement a des temperatures elevees, 
et qui est encore plus particulierernent interessante 

Eour l'isolexnent de cables de transport de force. 
>'autres buts et avantages' de I'invention apparal- 
tront k la lecture du complement de description qui 
suit. 

Cbnfonnement a l'aspect le plus large de la pre- 
sente invention, il est prevu une composition com- 
prenant : 

1° Un polymere durcissable contenant des derives 
ethyleniques; 

2° Un agent durcisseur; et 

3°' Une charge choisie parmi le groupe consti- 
tue" par le silicate d'alirminium, l'oxyde d'alunnnium, 
le silicate de ealcimn, le silicate de magnesium et 
des melanges de ces substances, ladite charge etant 
traites par un alcoxy-silane. 

Lors de la preparation de la composition, on 
melange intimemenr^ par exemple dans un malaxeur 
Banbury, le polymere, la charge, 1'alcoxy-silane et 
d'autres agents d'addition. Pendant ce rnalaxage, la 
charge se trouve traitee par l'alccocy-silane, ce qui 
Tesout le probleme de la stabilite electrique de cette 
charge dans Yeau: Un agent durcisseur adequat, 
de preference un peroxyde tertiaire,. est ensuite 
incorpore au melange pour realiser une reticulation 
transversale du polymere lors du durcissement. La 
composition obtenue a la suite d*un tel durcisse- 
ment presente des caracteristiques de femctionne- 
ment et des proprietes physiques et electriques supe- 
rieures, plus specialement aux temperatures elevees, 
discutees ci-apres de f aeon plus detaillee. Ainsi, par 
exemple, il est possible de preparer des compositions 
durcies selon linvention qui possedent des resis- 
tances de rupture a la traction a 150 °C au mains 
egales k 56 kg/cm 2 et des rigidites dielectriques 
d"au morns' 1000 volts pour une epaisseur de 
0,0254 mm, ce qui permet de les utilise? pour fabri- 
quer facOement des isolements relativement minces, 



par exemple de 0,4 mm, pour des fils en evitant la 
necessite de prevoir une tresse ou une gaine. 

Quand on le desire, le polyethylene est utih'sable 
seul ou cqnjointement avec un ou plusieurs autres 
polymeres, mais ceci depend largeraent des exi- 

rces en ce qui conceme le produit finaL Ainsi, 
composition pent comprendre un constituant 
contenant de 1' ethylene choisi parmi le groupe 
constitue par le polyethylene, des melanges de 
polyethylene et d'autres polymeres, et des copoly- 
meres Methylene avec d'autres substances polyme- 
risables. Un copolyxnere d'ethylene ameliore gene- 
ralement la travaillabilite de la composition et 
facilite en outre une rneilleure interaction charge- 
polymere ou ameliore la tolerance a regard de la 
charge, ce qui aboutit a robtention d'un produit 
possedant des proprietes electriques et une resis- 
tance mecanique amelioree. Entre autres substances 
utilisables pour constituer des copolymeres avec 
rethylene, on peut citer notamment acetate de 
vinyle, acrylate cTethyle, butene-1 ; il convient que 
le copolyrnere contienne en poids de 75 a 90 % 
d'ethylene, le reste etant constitue par l'autre sub- 
stance polym&isable. Far cbmparaison avec un 
homopoiymere d'ethylene, le monomere copolyrne- 
risable tel one de Tacetate de vinyle confere au 
constituant du type copolyrnere une travaillabilite* 
et des vitesses de durcissement superieuies, et pair 
consequent,- le melange isolant peut etre traite ou 
fabrique a des vitesses relativement grandes. II est 
egalement important que l'utilisation d'un copoly- 
rnere ameliore considerablement la tolerance a 
l'egard d'une charge, ce qui permet d'augmenter 
la proportion de charge incorporee k la composition 
isolante. II en resulte que la composition durcie est 
caracterisee par une amelioration marquee de ses 
proprietes electriques. et de sa tenacite. La propor- 
tion d'ethylene dans le copolyrnere utilise modifie 
les proprietes du produit final, et Ton peut done 
la faire varier pour obtenir les resultats desires. En 
viie de certaines applications, et plus spddalement 
pour des isolements k parois minces ne comportant 
ni tresse ni gaine, un copolyrnere contenant en 
poids mains a environ 75 % d'ethylene monomere 
ne po&s&de pas des proprietes physiques suffisantes, 
en particulier la resistance de rupture a la trac- 
tion. D'autre part, quand on desire une rneilleure 
travaillabilite et un durcissement rapide, il convient 
que le copolyrnere . ne contienne pas plus d*environ 
90 % d'ethylene. En outre, la tolerance a l'egard 
de la charge est dirninuee par l'accroissernent de la 
proportion d'ethylene monomere. Dans le mode de 
realisation prefere, on utilise un copolyrnere conte- 
nant en poids environ de 75 a 90 % d'ethylene et 
de 25 a 10 % d'acetate de vinyle. On obtient un 
ensemble equilibre* optimum des diverses proprietes 
avec, par exemple, une composition contenant en 
poids environ de 80 a 85 % d'ethylene et environ 
de 20 a 15 % d'acetate de vinyle. 

Le polyethylene ou le copolyrnere Methylene peut 
etre melange avec un polymere contenant du chlore, 



BNSDOCID: <FR 1543109A_|_> 



tel quun polyethylene chlore\ un poly ethylene 
chW^ane, da paly(chlarure de Vinyle), pour 
am&iorer les propria de lente transmission de la 



■ 3 — 



[1.543.109] 



- it — x — ~ amaic; muiaini^aion ae ia 
iiamme de la composition. II est connu que les pro- 
prietes de ralentissement de transmission dune 
flamme de compositions palyethyleiuWs peuvent 
etre ametoees par utilisation d'un poiymere conte- 
nant du colore, et les compositions peuvent contenir 
en poids jusqua environ 35 % de chlore sur la base 

du poids total de tous les polymeres presents Une 
teneur plus elevee en chlore pent affecter ddfavo- 
rablement les propriety micaniques de la compo- 
sition, et plus speaalement la resistance de rupture 
Y Ja fraction; de plus, elle n'est pas e^onomique 
i-a proportion de chlore depend du degre* de ralen- 
tjssement de transmission d'une flamme que Ton 
d&ire conferer au produit final, mais pour des iso- 
lements en paroi relativement mince et ne compnr- 
tont m tresse ni gaine, la teneur en chlore pent 
are ansa basse qu'environ 2 % en poids et conferer 
encore un retard suffisant de transmission d'une 
aamme. En general, un isolement realise confor- 
T^i Ffsente invention contient en poids 
ae l a 8 % de chlore sur la base du poids total des 
polymeres presents, et de preference denviron 3 a 
5 % en poids. Le poiymere contenant du chlore 
est relativement plus couteux que le polyethylene, 
et d est done desirable d'utiliser la plus basse teneiS 
en chlore possible conferant toutefois un retard 
suffisant de transmission dune flamme pour satis- 
taire aux exigences des norrnes speafiees par les 
Underwriter's Laboratories. La resistance de rup- 
ture a la traction du produit final est gene^ement 
augment^ par une proportion accrue du poiymere 
ou copolymere non-chlore\ mais on utilise une 
teneur minimum en chlore d'environ 2 % en poids 
sur la base des polymeres totaux presents pour 
confdrer au produit la propriety dearee de retard 
de transmission dune flamme. On peut done fake 
varier dans les intervalles sus-speafi6s les propor- 
tions de divers ingredients pour obtenir les pro- 
prietes mecaniques et les caractdristiques de fonc- 
nonnement desirees de la part d'une composition 



Une charge adequate choisie parmi le groupe 
consntu4 par silicate d'duroinium, oxyde cialmS 
mum, silicate de calcium, silicate de magnesium 
et des melanges de ces substances est mcorporee 
aux substances polymeres. La charge utilisee Iors 
de la mise en ceuvre de l'invention peut contenir 
certaines rmpuretes inertes, typiquement des oxydes 
metailiques, dont la proportion en poids peut repre- 
senter jusqu'i environ 5 % de la charge. Ces sub- 
stences de charge sont bien connues et fadlement 
a^orubles sur le march*, et le type de charge 
uoiis6 depend largement des pxopri&es desirees 
pour le produit final; sa determination est du 
domauie de la competence du speoahste, Ces sub- 
stances de charge sont typiquement calcinees pour 
ateis^r la teneur en humidite jusqufc mains de 
0,5 % en poids, et Ieur gnmulometrie correspond 



a la jpr&ence de paxticules cfe l'ordre de 2 microns 
rZf^A aVe ° m ^ B P^ifiq«e d'anviron 
a 2,8. On peut toutefois utiiiser camme charge 
un silicate de magnesium possedant une structure 
en plaquettes dune dimension m^Yimi^ de 
6 microns, possedant avantageusement une Kuxface 

developpde speofique de 18 a 20 m*/g detenmnde 
par la m&hode BET d'absorption d'un gaz, et un 
poids speafique d'environ 2,7 a 2,8. Cette charge 
au silicate de magnesium est particulierement iate- 
ressante dans des isolements en paroi rnince ne 
comportant ni tresse ni gaine, et est vendue par 
ia bierra Talc Company sous la denomination com- 
memale de * Mistron Vapor Talc ». 

La fonction de charges dans une composition iso- 
iante k base de poiymere est bien connue. D^hord, 
une charge renforcante ameliore les proprietes de 
resistance physique de la conation, y enmpris, 
par exemple, la resistance de rupture a la traction 
et la resistance k recoulement plastique aux tem- 
peratures elevees. En outre, la charge ameliore le 
retard de transmission d'une flamme et la rigidite 
didlectrique du produit dmci. On peut done faire 
varier la proportion de charge incorpor&s a la com- 
position selon les proprietes desirees de la part du 
produit durci. Toutefois, dans une composition uti- 
hsant un copolymere de Ethylene, la tolerance de 
la composition a 1'egard de la charge est considd- 
rablement accrue, et il est done possible de faire 
varier la teneur de charge dans un intervals rela- 
tivement elargi. La teneur de charge peut ecre 
comprise entre environ 25 et 45 % du poids de la 
composition, et de preference entre environ 30 et 
40 1 % en poids. Quand on utilise des proportions 
mieneures au niinimum speafie, la composition 
aurcies ne posede pas les proprietes physiques desi- 
rjes telles que resistance de rupture a la traction et 
resistance k la de^iirure. La proportion ™ a viTT», m 
de charge incorporable a la composition k base de 
potye%lene depend de rinteraction charge-poly- 
mere. Gen6ralement, pour une composition k base' 
de polyethylene, il est possible dmtroduire jusqu'a 
environ 33 % en poids de charge, mais avec uueopo- 
lvmere tel qu'un copolymere d'&hylene et d'aedtate 
vmyle, il est possible tfaccrofcre la proportion 
de charge renforcante iusq^a environ 45 % en 
poids. 11 est ainsi possible de produire une compo- 
siuon possedant des proprietes physiques et des 
caracteristiques de fbnetionnement supeneures, plus 
speaalement aux temperatures elevees. 

La charge est traitee par un alcoxy-silane qui est 
de px6f6rence choisi parmi le groupe constitu^ par 
un alcoyl (roieneurjalcnxy^ne, aloenyWcox^ 
silane et alcymd-aW-^uane. Des silanes halogenes, 
tels que les chlorosilanes, sont indesrrables en Tra? 
son de leur activity corrosive et de leurs effets nui- 
sibles sur les proprietes electriques. Lors de la mise 
en ceuvre de l'invention, la charge et rdcoxy-silane 
sont ajoutes separement k la substance poiymere, 
et Ion rnalaxe le melange par exemple dans un 
rnalaxeur Banbury. Pendant ce malaxage, il semble 
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que l'alcoxy-silane forme lin revetement sur les par- 
ticules de charge ou interagit avec la charge, ce qui 
facilite apparemment une interaction charge-pcdy- 
mere. On traite la charge par environ 0,2 a 3 % 
en poids d'alcoxy-silane. Un exces d°alcoxy-silarie 
agit apparemment a la rnaniere d'un plastuiant, qui 
par consequent, apparait degrader la resistance de 
rupture a la traction et les propriety electriques 
de la composition durcie, et doit done etre evite. 
Parmi les alcoxy-silanes adequate figurent, par 
exemple : methyl-^thoxy-sdlane, m6thyl-tris(2rme- 
thoxy-cthoxy)silane, dimdthyl-dietho^ry^ilane, allyl- 
trimethoxy-silane, et des vinyl-silanes tels que vinyl- 
tris(2-inethQ3£y-ethoxy)silane, vinyl^rimethc^-silane, 
et vinyl-tri^thoxy-silane. 

Un agent durdsseur approprie est incorpore au 
melange au cours de l'operation de malaxage. Lots 
de 1'operatian typique de malaxage raise en oeuvre 
en utilisant par exemple un malaxeur a caoutchouc 
a deux cyhndres ou un malaxeur Banbury, on 
ajoute d'abord les substances polvrneres, puis la 
charge et tous autres agents d'addition tels que 
anti-oxygene, stahilisant, pigment, etc, et enfin 
ragent durdsseur. On effectue le malaxage dans 
un intervalle de temperature assez eleve pour rendre 
le melange suffisamment plastique pour se travailler, 
mais infdrieur a la temperature de reaction ou de 
decomposition de 1'agent durcisseur, nfin que ledit 
agent durcisseur ne se decompose pas, ce qui pro- 
voquerait au moins partiellement un durcisseraent 
ou une reticulation transversale du melange a base 
de polymere pendant le cycle normal de malaxage. 
II est avantageux que Tagent durcisseur utilise* soit 
un peroxyde, de preference un peroxyde tertiaire, 
caracterise par la presence d'au moins «tip unit^ 
dont la structure correspond a la formule suivante : 

C C 

qui se decompose a une temperature superieure a 
130 °C. L'utfli sation de ces agents durcisseurs du 
type peroxyde pour r£aliser la reticulation trans- 
versale de composes polymeres est convenablement 
decrite dans les deux brevets des Etats-Unis d*Am6- 
rique, n 08 3.079.370 et 2.888.424. Un autre type 
interessant d'agents durcisseurs comprend les com- 
poses diperoxy ac6tyleniques de hauts poids moli- 
culaires decrits dans le brevet des Etats-Unis cVAme- 
rique, n° 3.214.422. 

La proportion utilises d'agent duxexseeux du type 
peroxyde depend largement des proprietes meca- 
niques dearies de la part du produit durci, par 
exemple resistance a la tractioTj a chaud. Un inter- 
valle comprb cnixe environ 0,5 et 10 parties fin 
poids (p. en p.) de peroxyde pour 100 p. du poly- 
mere total contenu dans la composition permet de 
safisfcn're a la phrpart des exigences, et la proportion 



habituelle est de 1'ordre de 3 a 4 p. de peroxyde. 
Lors d'une operation de production typique ntfls«pr^ 
un peroxyde tertiaire comme agent durcisseur, on 
effectue le malaxage a une temperature comprise 
entre environ 100 et 130 °C, et de preference 
en tie 110 et 120 °C. Si Ton effectue le malaaiage h 
une temperature notablement superieure au maxi- 
mum sus-speci£6, le peroxyde se decompose en pro- 
voquant un dum'ssement premature d'au moins une 
portion des campuses polym&es. En consequence, 
le melange sera difficile k fabriquer et le produit 
final presentera une surface ineguliere ou rugueuse. 
Le melange resultant subit ulterieuxement des ope- 
rations de fa b rication tcllca que pax extrusion pour 
constituer un revetement isolant sur des fils metal- 
liques ou des cables. Le produit rabrique est ensuite 
durci, par exemple par mise en ceuvre d'un traite- 
ment classique de durcisseinent par cbauffagc a la 
vapeur d'eau a une temperature d'environ 204 a 
210 *C et sous une surpiession de 17,5 kg/cm*. 

Ci-apres sont donnes differents exemples, bien 
entendu non lirnitatifs, de mise en ceuvre de l'in- 
vention. 

Exem^Ze I. — On prepare une composition iso- 
lante en travaillant dans un malaxeur Banbury 
91,6 p. d'un copolymere comprenant en poids 83 % 
de polyethylene et 17 % cVacdtate de vinyle, plus 
8,4 p. de polyethylene chlore, 0,9 p. de stearate 
de calcium comme lubrifiant. 2,8 p. d'un stabilisant 
au plomb, 3,7 p. d'un pigment colorant et 1,5 p. 
de polytxim^thyldihydroqumaleme comme anti- 
oxygene, a une temperature de malaxage d'environ 
93 a 121 °C jusqu'a ce que le melange forme une 
bande sur le cylindre du malaxeur. On ajoute 
alors comme charge 72,5 p. d'un silicate de magne- 
sium vendu sous la denarnination commerciale 
< Mistron Vapor Talc » et 0,9 p. de vinyl-tris(2- 
m^moxy^tboxy)silane et Ton continue a malaxei 
jusqu'a ce que le melange soit sensiblement homo 
gene. Aussitot que la composition devient uniforme 
sur le malaxeur, et la temperature etant reglee jus- 
qu'a environ 104 a 110 °C, on ajoute 3,2 p. de 
peroxyde de dWcumyle que Ton incorpore a la 
composition comme On l'avait fait pour les agents 
d'addition precedents. La composition malaxee est 
ensuite detachee du malaxeur, refroidie jusqu'a la 
temperature ambiante ordinaire, granulee par mise 
en oeuvre de moyens classiques, puis utilisee pour 
alimenter un extrudeur classique pour former un 
revetement isolant sur un £1 conducteur metallique. 

La composition malaxee est extrudee a une epais- 
seur de paroi de 0,4 mm sur un conducteur plein 
de 1,02 mm de diametre, avec une vitesse d'extru- 
sion ajustee de facon a dormer un temps de sejour 
de quinze a vingt secondes pour le durcissement 
dans une chambre a. vapeur d'eau maintenue a 
environ 204 °C sous une surpression de 17,5 kg/cm 2 . 

Le produit ainsi obtenu est evalue en le compa- 
xant aim fil normal revetu de neoprene avec une 
paroi de neoprene de 0,8 mm d'epaisseur sur un 
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conducteur pleiii de 1,02 m de diametre. Les resul- 
tats (fessais indiques dans le tableau suivant illus- 
txcui les excellentes caracteiistiques de comportement 
du prodirit faisant l'objet de Invention, et prouvent 
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a de ncmfreux egards un cpmportement superieur 
ou equivalent pour un isolement sur fil avec une 
epaisseur de paroi egale a la moitie* de celle neces- 
saire pour le neoprene. 



Tableau I 



Epaisseur de paroi en mm 

Pronri&es physiques initiales 

Resistance de rupture a la traction en kg/cm 2 

Allongeemnt % " * * * 

Proprietes physiques a 150 °C 

Resistance de rupture a la traction en kg/cm 2 

Allongement % -. _ "* 

Flamme horizontale UnderwriteVs Laboratories 

Distance brulee en mm 

Partkules enflamm^es tombant 

Ecoulement plastique a 135 °C 

En kilovolts jusqu'a d&aillance 

Rieidite dielectrique 

^tepour une epaisseur de 0,0254 mm dans l'eau a temperature 

Resistance d'isolernent 
^m^ohms sur une longueur de 304,8 metres, vingt hemes a 

A 15,6 °C apres sept jours dans l'eau a 75 °C 

Ozone, concentration 0,03 %, mandrin 6,35 mm \\\\\\\\\\\\\\\ 



Absorption mecarrique d'eau, en mg/cm 2 

Vieillissement par la chaleur - Allongement 
Dix-sept jours a 136 °C, % de valeur initiale . 
Quatre-vingt-dix jours a 113 W C, % de valeur initiale" 



Produit selan 
l'invcotion 


N£oprtoe 


0,4 


0,8 


195,5 
210 


109,0 
600 


83,0 
140 


28,5 
350 


±50,8 
neant 


±25,4 
neant 


20,1 


18,3 


1250 


600 


3192 

4456 
Pas de fissure 
ipres trois mois 

0,78 


139 
46 

D^faiHance 
dans les trois 
heures 
19,5 


58 
74 


fragile 
fragile 



L'essai de la flamme horizontale est effectue* 
conformemenc aux prescriptions des Underwriter's 
Laboratories, Standards for Safety, Rubber Insula- 
ted Wires mid Cables, U.L. 44, 6* edition. Cet 
essai mesure la vitesse avec laquelle une flammp 
progresse le long d'un echantillon de fil ou HflVI^ 
termini et exige qu'il ne tombe pas de gouttes ou 
particules enflammees a partir de l'ecrmtillon pen- 
dant ou apres Implication de la flamme tfepreuve. 
Les resultats de cet essai tuuntxent que pour des 
applications en parois minces utilisables sur desfils 
conducteurs dans des equipements de tubes fluo- 
rescein ts d'eclairage, par exemple, le produit isolant 
faisaul Tobjct de riiivcntion domic des z&ukais 
sarisfaisants. 

Dans l'essai d^cculement plastique, on coupe un 
echantillon de cable ou de fil de 559 mm de lon- 
gueur que Ton denude sur 25,4 mm sur rh*r* } -n~ 
de ses extremites. On forme avec une tige en laiton 
poli de 3,175 mm de diametre un armeau de 
31,75 nun de diametre que l'on suspend au moyen 
d'un crochet. On forme une boucle du cable dans 
1'anneau en laiton et Ton serre en«»mM« les extre- 



mites denudees. La boucle de cable est suspendue 
a parar de 1'anneau en laiton et Ton pend a ladire 
boucle un poide de 1 361 grammes. On fait ensuite 
subir a rensemble un essai de vieillissement par la 
chaleur pendant six heures a 135 °C dans une etuve 
bien ventilee. On rerroidlt ensuite 1'echantillon pen- 
dant une heure a la temperature ambiante ordi- 
nai * e * On applique une tension en courant alternatif 
de 6000 volts pendant une minute entre le conduc- 
leur du cable et Tanneau en laiton. 

, Jessai de rigidite* di&ectrique, on coupe un 
echantillon de 610 mm et on le delude sur une 
longueur de 25,4 mm a chacune de ses extremites. 
Un enroule rechantillon a spires jointives sur un 
mandrin de 6,35 mm de diametre, puis on le 
deroule, et on renroule a nouveau mais dans le sens 
oppos6 sur le mandril. On deroule ensuite rechan- 
tillon a partir du mandrin et on rimmerge dans de 
l'eau du robinet a une temperature de 20 a 25 °C, 
de facon telle que les exrxemites denudees des 
conducteurs soient hors de l'eau. On applique une 
tension en courant alternatif de 6000 volts entre 
le conducteur du cable et l'eau pendant une ""'mite. 
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On conduit l'essai de resistance * d'isolement 
conf ormemeri t aux prescriptions de la narrne n° 44 
des Underwriter's Laboratories, Standards for Insu- 
lated Wires and Cables, 6* Edition, 1961. Confor- 
mement a cette norme, on immerge 15,24 metres 
de fil dans de Feau maintenne a 15,6 °C pendant 
vingt heures et Ton mesure la resistance electrique, 
puis dans de Feau a 75 °C pendant sept jours, puis 
on refroidit a 15,6 **C et Ton mesure a nouveau la 
resistance electrique. Cet essai est important car il 
reyele la stabilitfe de Fisolement k Fegard de Fhu- 
midit4 et les resultats prouvent le comportement 
supeneur du nouveau produit faisant Tobjet de la 
presente invention. 

L'essai a Fozone est present par 1TP.CEA. dans 
la norme n° S-19n81, paragraphe 68, 5 e edition, 
janvier 1764. Les eprouvettes sont observees a la 
fin d'une pexiode d'essai de trois heures ; on cons* 
tote ime defaillance de Teprouvette a isplement en 
neopxene qui presente une notable fissuration, tan- 



dis que le produit selon l'invention n'est pas fissure, 
merne apres trois moas. 

Dans Fessai d'absoxption mecanique d'eau, efFec- 
tu6 conform frnent aux prescriptions de la norme 
n° 44 des Underwriters Laboratories, Rubber Insu- 
hxtpj. Wires and Cables, appendice A-2, r> edition, 
mai 1961, le fH est immerge sept jours dans de Teau 
a 70 °C. Id encore, le comportement du produit 
elabore^ conformement a l'invention se revele supe- 
neur. 

L'essai de vieillissement par la chaleur est effec- 
tue confoimement aux prescriptions de la norme 
n° 44 des Underwriter's Laboratories, Rubber Insur 
Lated Wires and Cables, 6 e Edition, 961. L'isole- 
ment du fil etabli conformement a rinvention subit 
favorablement Fessai, et est reconnu utilisable en 
service continu a 105 °CL. 

Example Z — En operant sensiblernent de la 
rnaniere de^crite dans Fexemple 1, on prepare deux 
echantillons A et B selon les f ormules suivantes ; 



constituast 


EcnantMoxi a 


Echanmicm B 


Polyethylene (faible densite) ; 


100 
1,75 
5 




PoIytrim6thylaUbydroqumol^ine (anti-oxygene) 


100 
1,75 
5 


Noir de carbone thermlque (pigment colorant) . . . 


Silicate d'aluminium (charge) ...... 


50 
0,5 


50 


M^thyl^s(2m6moxy^oxy)silane 


Vmyl<ris(2-me^c^4thoxy)silane 


"o,5 
3,2 . 


Peroxyde de dl-*cumyle 






3,2 



Le silicate d'aluminium servant de charge est 
vendu sous la denomination comemrciale < Whitex 
Clay > par la Freeport Kaolin Co., et possede des 
proprietes sensiblernent telles que decrites d-dessus. 

On prepare en outre un eaiantiUon-temoin de 
la mern e rnaniere et selon la merne formule, a 
Fexception du fait que Fon n'incorpore pas (Fethoxy- 
silane au melange. 

Chacune des trois compositions malaxees est 
exrrudee a une epaisseur de parol de 1,2 mm sur 
un conducteur plein de 1,628 mm de diametre. 
On precede ensuite sur les echaatillons k des essais 
de stabilite electrique a Fetat rnouill6 en mesurant 
la resistance d'isole'rnent (HI), 1& capacitance induc- 
tive spedfique (CIS) et le facteur de puissance (FP). 
Toutefois, les essais pour la CIS et le FP confor- 
mement aux spedfications de FLP.CjLA. (sus-men- 
tiannees) sont mudifices pour utilxser uu cuiuule- 
ment de 15,24 metres a la place (Fun enroulement 
de 3,05 metres et sont poursuivis pendant plusieurs 
semaines. On mesure aussi la CIS et le FP pour 
F^chauUlou A et pour Ic tdmoin a 10 volts ct 
1 000 cycles, tandis que Fechantillon B est mesure 
dans des conditions plus severes a 80 volts par 
epaisseur de 0,0254 mm et k 60 cycles. Dans le 
tableau II ct-apxes, les xesultats znontrent la supcV 
riorfte* des compositions etablies conformement a 
Finvention. 



Tableau II 
StaMitd electrique a Vital mauHM. 



Temps 


RI 

(megohms/ 
304,8 
mfetrcs 


CIS 






EchantiUon A 




1 semaine 
5 semaines 

10 semaines 


• • • • 

• « a * 


4700 
7400 
9600 
10500 


2,80 
2,81 
2,81 
2,81 


0,65 
0,54 
0,49 
0,48 




EchantHlon B. 




1 semaine 
5 semaines 
8 semaines 
10 semaines 


• * • • 


10714 
5331 
3409 
2586 


2,63 
2,67 
2,67 
2,69 


0,99 
0,95 
0,99 
1,04 




Echantillon-temoin. 








50000 
95 
16 
3,6 
13 


5,3 

5,78 

5,83 

5,86 

5,89 


10,2 
5,4 
4^ 
4,7 
4,8 


1 semaine 

2 semaines 

3 semaines 

4 semaines 


. * « • 

*■■* m m 
• «« • 
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Les rdsuitats de ces essais revelent la degradation 
extrSmement rapide de la resistance d'isolement de 
rechantiUon-t&noin, et l'excellent comportement des 
echantillons prepares rortformement a la presente 
invention. 



L'invention a pour objet, principalement : 
1° Une composition durcissable comprenant ? 

a. Une substance polymere choisie parmi le 
groupe constitud par le polyethylene, des melanges 
de polyethylene polymeres, ou des copolymeres 
d'e*thylene et d'autres substances polymensables ; 

b. Un agent durcisseur pour realiser une reticu- 
lation transversale de ladite substance polymere ; et 

c Une charge, choisie parmi le groupe constitue' 
par silicate (falurniriium, oxyde d'aluminium, sili- 
cate de calcium, silicate de magnesium et des 
melanges de ces substances, traitee par un alcoxy- 
silane. 

2° Une composition selon 1°, dans laquelle 
ladite substance polymere est du polyethylene. 

3° Une composition selon 1°, dans laquelle ladite 
substance polymere est un copolymere comprenant 
de Tethylene et de I'ac&ate de vinyle, 

4° Une composition selon 1° dans laquelle ladite 
substance polymere comprend un melange de polye- 
thylene et d'un polymere contenant du chlore. 

5° Une composition selon 4°, dans laquelle ledit 
polymere contenant du chlore est un polyethylene 
chlord. 

6° Une composition selon Tun quelconque des 
points precedents, dans laquelle ladite charge est 
traitee par environ 0,2 a 3 % en poids dudit alcoxy- 
silane. 

7° Une composition selon 6°, dans laquelle ledit 
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alcoxy-silane est un vinyl-sHane* 

8° Une composition durcissable comprenant : 
a. Un copolymere d'ehylene et d'ac&ate de vinyle 
contenant en poids environ de 75 a 90 % de polye- 
thylene ; 

b* Un polyethylene chlore en quantite suffisante 
telle que la teneur en chlore soit comprise entre 
environ 2 et 8 % en poids sur la base du poids 
combine dudit copolymere et dudit polyethylene 
chlore; 

c. Une charge constitute essendellement par du 
silicate de magnesium possedant une structure en 
plaquettes en particules d'une dimension n'excedant 
pas 6 microns et traitee par environ 0,2 a 3 % en 
poids d'un vinyl-silane ; et 

d. Environ 0,5 a 10 parties en poids de peroxyde 
de di-a-cumyle pour 100 parties en poids desdits 
copolymere et polyethylene chlore. 

9° Une composition selon 8°, dans laquelle le 
melange contient en poids de 80 a 85 % de polye- 
thylene, et ladite teneur en chlore est denviron 3 
a 5 % en poids. 

10° Le produit obtenu par reticulation transver- 
sale d'une composition selon Tun quelconque des 
points 1° a 9°. 

11° Un conducteur ou cable electrique qui com- 

Srend une ame metallique et un isolement thermo- 
urcissable entourant ladite a me, cet isolement com- 
prenant le produit selon 10°. 

Societe dite : 
GENERAL ELECTRIC COMPANY 
Par procuration : 

Plasseraud, Devaht, Gutmann, Jacquhun, 
Lbmoznb 



Pair la rate des fascicules, ifedrcsser ft Thmnamm Nationale, 27, rue de la Convention, Paris (15ej". 
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